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PatentansprQche 



1 . Verfahren zur rektifikativen Auftrennung von (Meth)acrylmonomere enthaltenden FIQssIg- 
keiten In einer Rektifikationskolonne. be! dem man wahrend der Rektifikation aus der 

5 Rektifikationskolonne an wenigstens einer Entnaiimestelle einen Stoffetrom entnimmt. 

den entnommenen Stoffetrom behandelt und nach der Behandlung wenigstens eine 
Teilmenge dieses Stoffetroms als flQssige Pliase an wenigstens einer RQckfOhrstelle in 
die Rektifikationskolonne rOckfQlirt, dadurch gekennzeichnet, dass der Gehalt Gr der in 
die Rektifikationskolonne rOckgefCihrten flQsslgen Pliase an molekularem Sauerstoff. 

1 0 ausgedrQckt in Prozenten des Gewichtes dieser Phase, wenigstens doppelt so hoch ist. 

wie der an der RQckfOhrstelle in der RQcklaufflOssigkeit der Rektifikationskolonne vorlie- 
gende und in Prozenten des Gewichtes der RQcklaufflOssigkeit ausgedrOckte Gehalt Or 
an molekularem Sauerstoff. 

1 5 2. Verfahren nach Anspmch 1 . dadurch gekennzeichnet. dass das Verhaitnis Gr/Gf ^ 5 
betrdgt 

3. Verfahren nach Anspruch 1 . dadurch gekennzeichnet. dass das Verhaitnis Gr/Gf ^ 20' 
betragt 
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Verfahren zur rektifikativen Auftrennung von (Meth)acrylmonomere enthaltenden FIQsslgkelten 
in einer Rektifikationskolonne 

Beschfeibung 

5 

Voriiegende Erfindung betrifft ein Verfahren der rektivikativen Auftrennung von 
(Meth)acrylmonomere enthaltenden FIQssigkeiten in einer Rektifikationskoionne, bei dem man 
wahrend der Rektifikation aus der Rektifikationskolonne an wenigstens einer Entnahmestelle 
einen Stoffstrom entnimmt. den entnommenen Stoffstrom behandelt und nach der Behandlung 
1 0 wenigstens eine Teilmenge dieses Stoffstroms als flQssige Phase an wenigstens einer 
RQckfQhrstelle in die Rektifikationskolonne rQckfQhrt 

Die Schreibweise (!Vleth)acryImonomere steht in dieser Schrift verkQrzend for ^rylmonomere 
und/oder Methacrylmonomere". 

5 

Der Begriff Acrylmonomere steht in dieser Schrift verkQrzend for Acrolein, Acrylsaure und/oder 
Ester der Acrylsaure". 

Der Begriff IVIethacrylmonomere steht in dieser Schrift veritQrzend fOr .IVIethacroIein. 
20 Methacrylsaure und/oder Ester der l\/lethacrylsaure. 

Im besonderen soilen die in dieser Schrift angesprochenen (IVIeth)acrylmonomeren die 
nachfolgenden (Meth)acrylsaureester umf&ssen: Hydroxyethylacrylat, Hydroxyethylmethacrylat, 
Hydroxypropylacrylat. Hydroxypropylmethacrylat. Glycidylacrylat. Glycidylmethacrylat. 
25 Methylacrylat. Methylmethacrylat. n-Butylacryiat. iso-Butylacryiat, Iso-Butylmethaciylat. n- 
Butylmethacrylat, tert-Butylacrylat, tert-Butylmethacryiat, Ethylaciylat. Ethylmethacrylat. 2- 
Ethylhexylacrylat. 2-Ethylhexylmethacrylat. N.N-Dimethylamlnoethylacrylatund N.N- 
Dimethylaminoethylmethacrylat 

30 (iVleth)acrylmonqmere sind wichtige Ausgangsvertjindungen zur Herstellung von Polymerisaten. 
die Z.B. als Klebstoffe Venwendung finden. 

(IVIeth)acrolein und {iy/leth)acrylsaure warden groBtechnisch Qbenwiegend durch katalytische 
Gasphasenoxidation geeigneter C3^C4-Voriauferverbindungen. insbesondere von Propen und 
35 Propan Im Fail von Acrolein und Acrylsaure bzw. von iso-Buten und iso-Butan Im Fall der 

Methacrylsaure und des Methacroleins. hergestellt Neben Propen. Propan. iso-Buten und iso- 
Butan elgnen slch als Ausgangsstoffe jedoch auch andere 3 bzw. 4 Kohlenstoffatome 
enthaltende Verbindungen. beispielsweise iso-Butanol. n-Propanol Oder der IVlethylether (als C 
Voriaufer) von Iso-ButanoL (Meth)acrylsaure kann auch aus (Meth)acrolein erzeugt werden. 
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Dabei wird normalerweise ein Produktgasgemisch erhalten. aus dem die (Meth)acfylsaure bzw. 
das (Meth)acrolein abgetrennt werden muH. 

Diese Abtrennung wird in der Regei so durchgefOlirt. dass die (IVIeth)acry!saure bzw. das 
{iy/leth)acrolein durch Absorption in ein LOsungsmittel (z.B. Wasser Oder ein organisches 
LOsungsmitteO oder durch fraktlonierende Kondensation des Produlctgasgemisclies zunaclist 
grundabgetrennt und das dabei anfailende Kondensat bzw. Absorbat naciifblgend reldifil<ativ (in 
der Regel in mehreren Slufen) unter Erhaltvon nriehr oder weniger reiner (IVIetii)acrylsaure bzw. 
(iy/Ieth)acroiein aufgetrennt wird (vgl. z.B. EP-A 717019. EP-A 1125912. EP-A 982289. EP- 
A 982287, DE-A 19606877. DE-A 1011527. DE-A 10224341, DE-A 10218419). Anstelle der 
fraktionierenden Kondensation l<ann auch zunachst eine Totall<ondensation angewandt und das 
dabei anfailende Kondensat anschlieSend rektifikaUv aufgetrennt werden. 

Die vorstehend angesprochene fraktlonierende Kondensation selBst soli in dieser Schrift nicht 
als unter den Begriff einer rektifikativen Auftrennung einer FIQssigkeit fallend betrachtet werden. 
unterscheidet sie sich von einer sotohen Rektifikation doch dadurch. dass das aufzutrennende 
Gemisch der Trennkolonne nicht flOssig sondem gasfOrmig (d.h. vollstandig In die Dampfform 
QberfQhrt) zugefOhrt wird. Im Qbrigen bewirkt bei einer Rektifikation der Stoffaustausch zwischen 
in der Rektifikationskolonne aufstelgendem Dampf und absteigender RQcklaufflQssigkeit die 
gewQnschte Trennwirkung. 

Ester der {Meth)acrylsaure sind z.B. durch direkte Umsetzung von (Meth)acrylsaure und/oder 
(Meth)acrolein mit den entsprechenden Alkoholen erhaitlich. Allerdings fallen auch in diesem 
Fall zunachst in der Regel flQssige Produktgemische an. aus denen die (Meth)aciylsaureester 
Z.B. rektifikativ abgetrennt werden mOssen. 

Die vorstehend angesprochenen, (Meth)acry!monomere enthaltenden. FIQssigkeiten konnen die 
(Meth)acrylmonomere sowohl in mehr oder weniger reiner Form als auch in LOsung befindlich 
enthatten. 

Das LOsungsmittel kann dabei sowohl wassrig als auch ein organisches LOsungsmittel sein. Die 
spezifische Art des LOsungsmittels ist fQr die vorliegende Erfindung im wesentiichen 
unbeachtlich. Der Gehalt an (Meth)acrylmonomeren kann i 2. 5 Gew.-%. oder a 10 Gew.-%, 
Oder 2 20 Gew.-%. oder a 40 Gew.-%. oder i 60 Gew.-%. oder s 80 Gew.-%. oder s 90 Gew.- 
%. Oder s 95 Gew.-%, oder ^ 99 Gew.-% betragen. 

Die rektifikaave Auftrennung der beschriebenen. (Meth)acrylmonomere enthaltenden. 
FIQssigkeiten kann je nach ihrer Zusammensetzung sowohl so erfolgen, dass sich die 
{Meth)acrylmonomere am Kopf der Rektifikationskolonne anreichem, als auch so. dass sich die 
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(Meth)acrylmonomere im Sumpf der Rektifikationskolonne anreichem. Selbstredend kOnnen 
auch im oberen. unteren oder mitBeren Teil der Rektifikationskolonne die (Meth)acrylmonomere 
angereichert enthaltenden Fraktionen entnommen werden. 

5 In alien Fallen (insbesondere den vorgenannten) kOnnen zur in Rede stehenden rektifikatlven 
Auftrennung Rektlfikatlonskolonnen venwendet werden, die wenigstens einen Siebboden ohne 
Ablaufeegment enthalten (vgl. z.B. DE-A 19924532). Seibstverstandlich kOnnen diese 
Rektifikatlonskolonnen aber auch ausschlieillich Siebboden ohne Abiaufsegment ais alleinige 
trennwirksame Einbauten der Rektifikationskolonne enthalten (vgl. z.B. DE-A 10156988 und EP- 
IC A 1 029573). Es kOnnen aber auch andere trennwirksame Einbauten wie z.B. GlockenbOden 
und/oder Packungen mitvenwendet werden. 

Solche Glockenbdden und/oder Packungen kOnnen auch die allelnlgen trennwirksamen 
Einbauten In der Rektifikationskolonne seln. 



Die Rektifikation kann dabel sowohl unter Normaldruck als auch unter reduziertem Dmck 
durchgefQhrt werden. Typische Sumpftemperaturen liegen Im Bereich von 100 bis 250°C und 
typische Kopfdrucke betragen 80 bis 500 mbar. 

20 (Meth)acrylmonomere haufig begleitende LOsungsmittel sind vielfach Diphenyl enthaltend, z.B. 
Mischungen aus Diphenylether. Diphenyl und o-Dimethylphthalat Ein z.B. fQr die Absorption vdn 
(Meth)acrylmonomeren haufig venwendetes LOsungsmittel enthaitca. 57,4 Gew.-% 
Diphenylether, 20.7 Gew.-% Diphenyl und 20 Gew.-% o-Dlmethylphthalat. Andere 
(Meth)acn^lsaure und (Meth)acrylsaureester haufig begleitende LOsungsmittel sind Methylacrylat 

25 und Ethylacrylat 

In der Regel wW bel den In dleser Schrift zur Rede stehenden Rektifikationen die 
Rektifikationskolonne mittels sogenannter Polymerisationsinhibitoren polymerisationsinhibiert 
Dlese wertlen oblichenweise am Kopf der Kolonne aufgegeben. kOnnen zusatzlich aber auch 
30 dem Sumpf zugefQgt werden und auch bereits in der aufzutrennenden. die 

(Meth)acrylmonomere enthaltenden, FlOssigkeit zugesetzt sein. Typische VertrBter solcher 
Polymerisationsinhibitoren sind Phenothiazin. 4-Metho>cyphenol und 4-Hydroxy-2.2.6.6- 
tetramethytpiperidin-N-oxyl. Bezogen auf den Gehatt der (Meth)acrylmonomerBn werden haufig 
bis zu wenigen hundert Gew.-ppm an Polymerisationsinhibitoren eIngesetzL 

Zlel der Polymerlsatlonslnhlblerung 1st es, eine unenwQnschte Polymerisatbildung aufgrund 
unerwQnschter Polymerisation der (Meth)acrylmonomere weitgehend zu unterdrQcken. da 
solche Polymerisatbildung den Druckveriust Qber die Rektifikationskolonne in unenwQnschter 
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Weise erhGht und in extremen Fallen eine Unterbrechung der Rektifikation mit Waschuog der 
Rektifikatlonskolonne erforderllch macht 

Es ist auch bekannt (vgl. z.B. DE-A 19501325 und Chem. Eng. Technol. 21 (1998) 10. S. 829 
bis 836) zum Zweck einer zusatdlchen Polymerisationsinhibierung die RektifikaUonskoIonne 
wahrend der Rektifikation mit einem molekularen Sauerstoff enthaltenen Gas zu durchstrtimen 
(vgl. audi DE-A 10238145). 

Nachteilig an den beschriebenen Verfahren des Standes der Technik ist jedoch. dass die 
insgesamt eizielte polymerisationsinhlbierende Wirkung niciit im voilen Umfang zu befriedigen 
veimag. 

Als Verfahrensverbesserung wird in der DE-A 19501325 vorgeschiagen. die rektifikative 
Abtrennung von (Meth)acrylsaure aus einer (IVleth)acrylsaure eritfi&Itenden FIQssigkeit z.B. so 
durchzufOhren. dass an wenigstens einer Stelle der Rektifikationskolonne in derselben 
absteigende RQcklaufflQssigkeit aus der Rektifikationskolonne herausgefOhrt. darin enthaltene 
oligo- und/oder polymerisierte (Meth)acrylsaure abgetrennt und anschiieBend die entnommene 
ROcklaufflOssigkeit in die Rektifikationskolonne zurQckgefQhrt wird. doch vennag auch diese 
Verfahrensweise unter dem Aspekt der Polymerisationsinhibierung nicht vOllig zu befriedigen. 

Die Aufgabe der voriiegenden Erfindung bestand daher darin. die Verfahrensweise gemaU 
Stand der Technik zusatzlich zu verbessem. 

Demgemaii wurde ein Verfahren der rekHfikativen Auftrennung von (Meth)acryimonomere 
enthaltenden FIQssigkeiten in einer Rektifikationskolonne. bei dem man v/ahrend der 
Rektifikation aus der Rektifikationskolonne an wenigstens einer Entnahmestelle einen 
StoffStrom entnimmt. den entnommenen Stoffetrom behandelt und nach der Behandlung 
wenigstens eine Teilmenge dieses Stoffstroms als fiOssige Phase an wenigstens einer 
RQckfOhrstelle in die RekBfikatfonskolonne rOckfQhrt, gefunden. das dadurch gekennzeichnet 1st, 
dass der Gehalt Gr der in die Rektifikationskolonne rOckgefQhrten flQssigen Phase an 
molekularem Sauerstoff. ausgedrOckt in Prozenten des Gewichtes dieser Phase, wenigstens 
doppelt so hoch ist. wie der an der RQckfOhrstelle in der RQcklaufflQssigkeit der 
Rektifikationskolonne voriiegende und in Prozenten des Gewichtes der RQcklaufflQssigkeit 
ausgedrOckte Gehalt Gp an molekularem Sauerstoff. 

Als Rektifikationskolonne kommen fOr das erfindungsgemaiie Verfahren alle gangigen Typen In 
Betracht D.h.. die Rektifikationskoksnne kann z.B. eine Boden-. FQlikSrper-. oder 
Packungskolonne sein, Selbstredend kOnnen auch vorgenannte Einbauten In gemischter Fomi 
angewendet werden. 
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Als FQUkOrperschQttungen kOnnen z.B. Ringe. Wendeln. SattelkOrper. Raschig-. Intos^er Pall- 
Ringe, Barrel- oder Intalox-Sattel. Top-Pak oder Geflechte veiwendet werden. 

Als trennwirksame Baden kommen z.B. Glockenbaden. SiebbOden. Ventllbaden. Tunnelboden. 
ThormannbOden und/oder Dual-Flow-BOden in Betracht. Erfmdungsgemaa bevorzugt werden 
Rektifikationskolonnen verwendet. die ausschlieUlich Dual-Flow-BOden als trennwirksame 
Einbauten enthalten (vgl. z.B. DE-A 10156988. EP-A 1029573 und DE-A 10230219). 

Die erfindungsgemau aufeutrennenden. (iVleth)acrylmonomere enthaltenden FIQssigkeiten 
kOnnen die (IVleth)acrylmonomere sowohl in mehr oder weniger relner Form als auch in LOsung 
befindlich enthalten. 

Das LOsungsmlttel kann dabel sowohl wassrig als auch eih orgdrilsches LOsungsmlttel sein. Die 
spezifische Art des LOsungsmittels ist erfindungsgemSB im wesentlichen unbeachtlich. Der 
Gehalt an (Meth)aciylmonomerBn kann s 2 Gew.-%. oder a 5 Gew.-%. oder a 10 Gew.-%. oder 
St 20 Gew.-%. Oder a 40 Gew.-%. Oder a 60 Gew.-%. oder ^ 80 Gew.-%. oder a 90 Gew.-%, 
Oder s 95 Gew.-%, oder s: 99 Gew.-% betragen. 

Die erfindungsgemaUe rektifikative Auftrennung der beschriebenen (Meth)acrylmonomerB 
enthaltenden FIQssigkeiten kann je nach ihrer Zusammensetzung sowohl so erfblgen. dass sich 
die (IVIeth)acrylmonomere am Kopf der RekBflkatfonskoIonne anreichem. als auch so. dass sich 
die (Meth)acrylmonomere Im Sumpf der RekBfikationskolonne anreichem. Selbstredend kOnnen 
auch im oberen. unteren oder mltBeren Tell der Rektifikationskolonne die die (Meth)acryl- 
monomere angerelchert enthaltenden Fraktlonen entnommen werden. 

in zweckmauigenvelse wird man das erfindungsgemaile Verfahren In einer aus Abtriebstell und 
Verstarkertell bestehenden Rektifikationskolonne durchfOhren. 

D.h.. die Einspeisung der rektifikativ aufzutrennenden Methacrylmonomere enthaltenden 
FIQssigkeit erfolgt vorzugsweise nicht im Sumpf. sondem an elner langs der Kokjnne gelegenen 
Eintrittsstelle. Der unterhalb dieser Elntrittsstelle gelegene Tell der Rektifikationskolonne wird als 
Abtriebsteil und der oberhalb dieser Elntrittsstelle gelegene Tell der Rektifikationskolonne wird 
als Verstarkertell bezelchnet Mlt Vortell wird man in diesem Fall beim erfindungsgemaiien 
Verfahren als den erfindungsgemaU an wenigstens elner Entnahmestelle zu entnehmenden 
Stoffstrom In der Rektifikationskolonne absteigende RQcklaufflQssigkeit wahlen und selbige 
oberhalb der Elntrittsstelle der erfindungsgemaR aufzutrennenden (Meth)acrylmonomere 
enthaltenden FIQssigkeit In die Rektifikationskolonne aus selbiger herausfQhren. Die 
RQckfOhrung des erfindungsgemaU behandelten Stoffstroms als flQssige Phase in die 
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Rektifikationskolonne erfolgt dann zweckmaaigerweise unmittelbar unterhalb der 
Entnahmestelle (an einer oder mehreren RQckfOhrstellen). Insbesondere be! gasfdrmlger 
Entnahme des erfindungsgeman zu behandelnden Stoffetroms. kann die RQckfOhrung der 
flQssigen Phase aber auch auf der HOhe der Entnahmestelle erfblgen. Selbstverstandlich kann 

5 das erfindungsgemafie Verfahren langs der Rektifikationskolonne mehrfach angewendet 
werden. Auch kann sich zwischen der Entnahmestelle und der RQckfQhrsteile ein grOBerer 
Abstand beflnden. Bei der vorstehend sklzzierten erfindungsgemaSen Verfahrenswelse wird 
man die abgetrennten (Meth)acrylmonomeren mit Vorzug oberhalb der Stelle. bei der die die 
aufeutrennende (Meth)acrylmonomere enthaitende FlQssigkeit in die Rektifikationskolonne 

10 eintritt. aus der Rektifikationskolonne entnehmen. Die wenigstens eine Entnahmestelle for den 
erfindungsgemafi zu entnehmenden Stoffstrom kann sich unterhalb und/oder oberhalb dieser 
Entnahmestelle beflnden. 

FQr das erfindungsgemaiie Verfahren erfbrderliche Warmezufuhreffolgt belm 
1 5 erfindungsgemaBen Verfahren In zweckmaBlger Welse z.B. Qber innen- und/oder 

aulSenliegende Wamietauscher herkOmmlicher Bauart und/oder Doppelwandheizung. Bevorzugt 
werden auBenllegende Umlaufverdampfer mit Natur- oder Zwangsumlauf eingesetzt. 
ErfindungsgemaB besonders vorteilhaft sind auBenliegende Umlaufverdampfer mit 
Zwangsumlauf. Der Einsatz mehrerer in Reihe oder parallel geschalteter Verdampfer ist 
20 erfindungsgemaB mOglich. 

Der beim erfindungsgemaBen Verfahren der Rektifikationskolonne an wenigstens eIner 
Entnahmestelle zu entnehmende Stoffstrom kann prinzipiell sowohl ausschlleSllch Gasphase als 
auch ausschlieBlich FIQsslgphase oder auch ein zweiphaslges Gemlsch aus Gas- und 
25 FIQsslgphase sein. 

Die erfindungsgemaB durchzufOhrende Behandlung des entnommenen Stoffstroms kann 
verschiedenste Behandlungsschritte umfassen. Beispielsweise kann die in der DE-A 19501325 
beschriebene Ablrennung von oligo- und/oder polymerisierten (Meth)acrylmonomeren einen 
30 solchen Behandlungsschritt bilden. 

Besteht der entnommene Stoffstrom ausschlieBlich aus Gasphase. wird seine Behandlung Im 
Rahmen des erfindungsgemaBen Verfahrens eIne wenigstens teilwelse (bevoizugt eine 
vollstandige) Kondensatlon umfassen. muB erfindungsgemaB doch zwingend wenigstens eine 
35 Tellmenge des entnommenen Stoffstroms als fiOsslge Phase in die Rektifikationskolonne 
rQckgefOhrt werden. 
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In der Regel wird die erfindungsgemau durchzufOhrende Behandlung des entnommenen 
Stoffstroms auch die Behandlung mit einer Quelle von molekularem Sauerstoff umfassen, urn 
zu gewaiirleisten, dass das Verhaitnis Gr/Gf ^ 2 erflndungsgemaB erfOllt wird. 

Normalerweise witxl man dabei als Quelle von molekularem Sauerstoff ein molekularen 
Sauerstoff enthaltendes Gas verwenden. Diese Quelle kOnnte reiner molekularer Sauerstoff 
Oder ein Gemisch aus molekularem Sauerstoff und elnem vorzugsweise inerten Gas (z.B. Nz) 
sein. Besonders bevorzugtwird Luft venwendet. 

Wird als erfindungsgemaii zu entnehmender Stoffstrom RQckiaufflQssigkeit entnommen. so wird 
diese in zweckmaSlger Weise einem VerweilzeitgefaB zugefQhrt. Aus diesem Venweilzeitgefaii 
wird dann Qblicherweise eine Teilmenge der enthaltenen flQssige Phase entnommen und wie 
erfindungsgemau gefordert an wenigstens einer RQckfOhrstelle in die RekHfikationkolonne 
rQckgefQhrt. die bevorzugt unterhalb der Entnahmestelle liegt Eirte andere Teilmenge der im 
Venweilzeitgefaii enthaltenen flQssigen Phase wird ebenfalls entnommen, gegebenenfalls 
(bevorzugt nteht) gekOhlt und anschlieBend Qber eine SprOhvorrichtung in das VenweilzeitgefaB 
rockversproht Gleichzeitig wird dem VenweHzeitgefaS z.B. Luft zugefQhrt, aus welcher die 
rOckversprQhten Trdpfchen der flQssigen Phase molekularen Sauerstoff aufnehmen und sich mit 
diesem anreichen. Die an molekularem Sauerstoff verarmte Luft kann z.B. Qber ein mit einem 
RQckflusskQhIer versehenes Abluftrohr weggefQhrt werden. 

Die mittlere Venweilzeit der flQssigen Phase im VerweiizeitgefaB kann in typischer Welse 0.5 bis 
10 h betragen. ErflndungsgemaB bevorzugtwird die Verweilzeit im VenweilzeltgefaB und der 
Luftstrom so bemessen. dass sich die flQsslge Phase unter den gegebenen Randbedingungen 
mit molekularem Sauerstoff satHgt. bevor sie an wenigstens einer RQckfOhrstelle In die 
Rektifikationskolonne rQckgefQhrt wird. 

Es kOnnen so Verhaitnlsse Gr/Gf von s 3. oder i 5. oder s 1 0 oder s 20. oder ^ 50 erzielt 
werden. 

Die vorstehend beschriebene Entnahme von RQckiaufflQssigkeit aus der Rektifikatlonskolonne 
kann auf verschiedene Arten erfolgen. Beispielsweise Qber einen Kaminboden. wie er In der 
DE-A 10159615 beschrieben ist. oder Qber einen Abzugsboden. vine Ihn die DE-A 4231081 
beschreibt 

Selbstverstandlich kann der der Rektifikatlonskolonne erflndungsgemaB an wenigstens einer 
Entnahmestelle zu entnehmende Stoffstrom auch BrQden sein. In diesem Fall wird der BrQden 
vorteilhaft einem SatBgersystem zugefQhrt und In diesem mittels eines direkt oder indirekt 



BASF-Aktiengesells^ 20020442 ^4102 DE 



kOhlenden KQhIers wenigstens partiell kondensiert. In diesem Fall kann auf einen speziellen 
Abzugs- und/oder Kaminboden verzichtet werden. 

Als Sattiger ist Jeder Behaiter geeignet. der for den entsprechenden Arbeltsdruck und die 
entsprechende Arbeitstemperatur ausgelegt ist Bevorzugt werden SatHger verwendet. die hoher 
als breit sind. Am Boden des Sattigers wird eine erste Teilmenge an Kondensat entnommen 
(das durch indirekte und/oder direkte KQhIung erzeugt wurde) und im oberen Bereich des 
sattigers. gegebenenfalls nach vorheriger AbkQhlung durch indirekten Wamietausch, verdQsL 
Erfindungsgemaii zweckmaftig wird dem Kondensat vorab seiner VersprOliung 
Polymerisationsinhibitor zugesets^t. 

Gleichzeitig wird z.B. mit Vorteil. wie z.B. im Fall des VerweilzeitgefaUes, Luft zugefQhrt Die 
indirekte KQhIung zu Kondensationszwecken kann im Sattiger beispielsweise durch einen 
RohrbQndelwamietauscher bewirkt werden. 

Wie erfindungsgemaB gefordert. wird eine zweite Teilmenge an mit molekularem Sauerstoff 
angereichertem Kondensat an wenigstens einer RQckfQhrstelle in die Rektifikationskolonne 
rOckgefQhrt 

Die Temperatur im VerweiizeitgefaU und im Sattiger unterliegt keinen Beschrankungen. 
Vorzugsweise wird im Sattiger eine Temperatur gewahlt. die eine indirekte KQhIung im SatUger 
neben der direkten KQhIung entbehrlich macht. Der Dmck im VenweilzeitgefaS und im Sattiger 
unterliegt ebenfalls keinen Beschrankungen. Bevorzugt ist dieser Druck nicht niedriger als an 
der Entnahmestelle. Ganz besonders bevorzugt werden Venweilzeitgefail und SatHger bel 
Nonnaldruck betrieben. 

Das sauerstoffhaWge Gas wird erfindungsgemaii vorteilhaft in eIner Menge von 0.1 bis 
1000 Nm' (bevoizugt 1 bis 100 m*) pro Stunde und m' Volumen des Sattigers in den Sattiger 
dosiert Vorzugsweise betragt sein Gehalt an molekularem Sauerstoff 1 bis 50 mol-%. 
besonders bevorzugt 5 bis 25 mol-%. Bei aus der Rektifikationskolonne herausgefQhrten BrQden 
mit einem Flammpunkt nach DIN 51755 von s 50°C weist das molekularen Sauerstoff 
enthaltende Gas bevorzugt einen molekularen Sauerstoffgehalt von 4 bis 10 mol-% auf. 

NormatePfl^eise ist der Partialdaick an molekularem Sauerstoff Im SatHger (Pos) grOfter als der 
Partialdruck an molekularBm Sauerstoff an der RQckfQhrstelle (Pqr). GQnstig ist es wenn gilt 
Pos/PoR 2 2. Oder a 10. Das Vorgenannte gilt so im wesentiichen auch im Fall des 
Verweiizeitge^lies. 
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1st die Rektifikationskolonne eine Bodenkolonne. erfolgt die erfindungsgemaUe RQckfllhrung der 
erfindungsgemaa behandelten flOssIgen Phase bevorzugt auf den Boden unmittelbar unter der 
Entnahmestelle. 

AIs Quelle fQr den molekularen Sauerstoff kann anstelle eines molekularen Sauerstoff 
enthaltenden Gases aber auch z3. ein molekularen Sauerstoff frelsetzendes System im 
SatUger Oder Im Verweilzeitgefatt angewandt werden. vorausgesetzt. dieses setzt keinen 
radikalischen Sauerstoff fret. 

Eine elegante AusfOhrung des erfindungsgemaUen Verfahrens besteht darin. die 
Rektifikationskolonne mit einem molekularen Sauerstoff enthaltenden Gas. z.B. Luft. von unten 
nach oben und/oder von oben nach unten zu durchstrOmen. Auf diese Art und Weise enthait 
auch entnommener BrQden bereits molekularen Sauerstoff. Aufgrund der im Sattiger 
einhergehenden wenigstens partiellen Kondensation. steigt der ParBaldruck an molekularem 
i Sauerstoff im Sattiger sprunghaft an. DIeser erhOhte Sauerstoffpartialdruck fQhrt zu einer 
Sauerstoffanrelcherung im Kondensat und damit in der rOckzufUhrenden flQssigen Phase, wie 
sie erflndungsgemaa enflrtlnscht isL NIcht kondensierbare Anteile (z.B. N2) kOnnen wiederum 
durch ein mit RQckfluBkQhler versehenes Abgasrohr aus dem Sattiger gefOhrt werden. 

3 In Qberraschender Weise ist die polymerisationsinhibierende Wirkung des in der 

erfindungsgemas in die Rektifikationskolonne rOckgefOhrten flQssigen Phase enthaltenen 
molekularen Sauerstoff noch in einem grOBeren Kolonnenbereich unterhalb der RQckfQhrstelle 
spQrbar. obwohl die Konzentration des in dieser flQssigen Phase gelOsten Sauerstoffs signifikant 
Qber dem thermodynamischen Gleichgewichtspartialdruck in der Rektifikationskolonne liegt und. 
5 die Stoffaustauschprozesse in einer RekUfikationskolonne sehr schneil sind. 

Natorlich wird man auch beim erfindungsgemaBen Verf^hren die Rektifikationskolonne 
bevorzugt polymerisationsinhibiert betreiben. Diese Polymerisationsinhibitoren. die in der Regel 
am Kopf der Kolonne aufgegeben werden. kOnnen zusatzlich aber auch dem Sumpf zugefOhrt 
30 werden und auch bereits In der erfindungsgemau aufzutrennenden. die (Meth)acfylmonomere 
enthaltenden, FIQssigkeitzugesetzt sein. 

Ais Polymerisationsinhibitor kOnnen hier z.B. Alkylphenole. beispielsweise o-. m- Oder p-KresoI 
(Methylphenol). 2-tert-ButyM-methylphenol. 6-tert-Butyl-2.4Klimethyl-Phenol. 2.6-Di-tert-Butyl- 
35 4-methylphenol. 2-tert-Butylphenol. 4-tert-Buty!phenol. 2.4^i-tert-Butylphenol. 2-MethyM-tert.- 
Butylphenol. 4-tert-Butyl-2.6-dimethylphenol. Oder 2.2'-Methylen-bis-{6-tert-butyl-4- 
methylphenol). Hydroxyphenole. beispielsweise Hydrochinon. 2-Methylhydrochlnon. 2.5-Di-tert.- 
Butylhydrochinon. Brenzcatechin (1.2-Dihydroxybenzol) oder Benzochinon. Aminophenole. wie 
Z.B. para-Aminophenol. Nltrosophenole. wie z.B. para-Nitrosophenol. Alkoxyphenole. 
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beispielsweise 2-Methoxyphenol (Guajacol. Brenzcatechinmonomethylether). 2-Ethoxyphenol. 
2-lsopcopoxyphenol. 4-Methoxyphenol (Hydrochinonmonomethylether). Mono- Oder Di-tert- 
Butyl-4-methoxyphenol. Tocopherole sowie 2.3-Dihydro-2.2-dlmethyl-7-hydroxybenzofuran (2.2- 
Dimetriyl-7-hydroxycumaran). N-Oxyle. wie 4-Hydroxy-2.2,6.6.tetramethyl-piperidin-N-oxyl. 4- 

i Oxo-2.2,6.6-tetramethyl-plperidln-N-oxyl. 4-Acetoxy-2.2.6,6-tetramethyl-piperidln-N-oxyl. 2.2.6.6- 
Tetramethyl-piperidin-N-oxyl. 4.4'.4"-Tris(2.2.6.6-tetramethylpiperidin-N-oxyl)-phosphit Oder 3- 
Oxo-2.2.5.5-tetramethylpyrrolidin-N-oxyl. aromatlsche Amine oder Phenylendiamine, wie z.B. 
N.N-Dip'henylamin. N-Nitrosodiphenylamin. N.N'-Dialkyl-paraphenylendiamin. wobei die 
Al'kyireste gleich oder verschieden sein kOnnen und jeweils unabhangig voneinander 1 bis 4 

0 Kohlenstoffatomen enthalten und geradkettig oder verzweigt sein kOnnen. Hydroxylamine. wie 
Z.B. N.N-Diethylhydroxylamin, phosphorhaitige Verbindungen. wiez.B. Triphenylphosphin. 
Triphenyiphosphit, Hypophosphorige saure oder Triethylphosphit. schwefelhaltige 
Verbindungen. wie z.B. Diphenylsulfid oder Phenothiazin. gegebenenfalls in Komblnation mit 
Metallsalzen, wie beispielsweise die Chloride. Dithiocarbamate. Solfate. Salicylate oder Acetate 

5 von Kupfer. Mangan. Car. Nickel oder Chrom verwendet werden. Selbstverstandlich kOnnen 
auch Gemlsche von Stabilisatorenelngesetzt werden. 

Erfindungsgemaa bevorzugt wird. Insbesondere im Fall von Acryisaure als 
(Meth)acrylmonomerem. Phenothiazin. Hydrochinonmonomethylether und/oder N.N-Di-sec.- 
20 butyl-p-phenylendiamin vero/endet Die Konzentration des verwendeten 

Polymerisationsinhibitorsystems betragt in alien FIQssigphasen vorteilhafl 100 bis 5000. 
vorzugsweise 200 bis 1000 gew.ppm. bezogen auf das Gewicht der FIQssigphase. 

Die Art der Stabilisatorzugabe unterilegt ebenfells keiner Beschrflnkung. Voizugsweise wlrd der 
25 Stabilisator (Polymerisationsinhibitor) als LOsung oder in Substanz In den oberen Berelch der 
Reklifikatlonskotonne dosiert Die AbkQhIung der Leichtslederfraktion zum Zwecke deren 
Kondensation kann Im Kopfberelch beispielsweise durch Indirekte Wamietauscher. die dem 
Fachmann an sich bekannt sind und keiner Beschrankung unterliegen. oder direkt. 
beispielsweise durch einen Quench, erfolgen. Vorzugsweise wird die direkte KQhIung 
30 angewendet Dazu wird bereits kondensierte Leichtslederfraktion mittels eines geeigneten 

wamietauschers gekOhit und das gekohlte Kondensat oberhalb der Abnahmestelle Im BrOden 
versprOht Die Kondensation der Leichtslederfraktion kann auch mehrstufig ausgefOhrt sein. Bel 
Venwendung einer indirekten KQhIung wird der Stabilisator bevoizugt von oben auf die 
KQhIeinheit versprOht (z.B. In die BrOden durchstrOmten Rohre elnes 
35 RohrbOndelwarmetauschers). Bel Venwendung einer direkten KQhIung wlrd der 

Polymerisationsinhibitor bevorzugt In den Quenchkrels dosiert. In belden Fallen wlrd die 
RektifikaOonskolonne Qber den RQcklauf stabillsiert. 
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Zur weiteren und/oder in extremen Fallen alleinigen UnteretQtzung der erfindungsgemaBen 
Verfahrenswelse wird zweckmaiSig ein (molekularen) sauerstoffhaltlges Gas. bevoizugt Luft 
Oder ein Gemisch aus Luft und Stickstoff (Mageriuft) durch die RekHfikationskolonne gefOhrt 
Dieses sauerstoffhaltige Gas wird vorzugswelse in den Sumpfbereich der Rektifikatlonseinhelt 
und/oder in einen mit diesem verbundenen Umlaufverdampfer eindosiert 

Selbstverstandlich kann das erfindungsgemaiie Verfahren auch mit alien anderen Verfahren 
des Standes der Technik zur UnterdrQckung von Pclymerisatbildung gekoppelt angewendet 
werden. Das sind insbesondere jene der DE-A 19501325. der DE-A 10238145. der DE- 
A 10217121. der DE-A 10139767 und der DE-A 10223618. 

In besonders effizienter Weise lasst sich das erfindungsgemaBe Verfahren dann venwirklichen. 
wenn das rektifikative Verfaliren die Abtrennung von (Meth)acrylsaure aus einem 
(Meth)acrylsaure und eine hOher als (Meth)acrylsaure sledende iiTerte hydrophobe organische 
FIQssigkeit ate Hauptbestandleile sowie niedere Aldehyde ate Nebenbestandteile enthaltenden 
Gemisch betrlffi. wie es z. B. im Rahmen der Abtrennung von (Meth)acryteaure aus dem 
Reaktionsgasgemfech der katalytischen Gasphasenoxidation gemSB den in der 
DE-A 44 36 243. der DE-PS 21 36 396, der EP-A 925 272 und der DE-A 43 08 087 
beschriebenen Verfahrensweisen auftritL D.h.. wenn das {Meth)acrylsaure und eine hOher als 
(Meth)acrylsaure sledende inerte hydrophobe organische FIQssigkeit als Hauptbestandteile 
sowie niedere Aldehyde ate Nebenbestandteile enthaltende Elnsatzgemisch fDr das 
erfindungsgemaiie Verfahren z.B. aus den ReakHonsgasgemischen der katalytischen 
Gasphasenoxidation ate FIQssigkeltsablauf einer Gegenstromabsorption mit anschlieBender 
Desorption durch Abstreifen gemaB der DE-PS 21 36 39. der EP-A 925 272 Oder der 
DE-A 43 08 087 Oder ate FIQssigkeitsablauf einer Gegenstromabsorption mit Qberlagerter 
Rektifikation gemSB der DE-A 44 36 243 erhalten wurde. Unter hochsiedender inerter 
hydrophober organischer ROssigkeit sind hier solche FIQsslgkeiten zu verstehen. deren 
Siedepunkt bei Normaldruck (1 atm) oberhalb der Siedetemperatur der (Meth)acrylsaure liegt 
und in denen die LOsllchkeit {Gew.-%. bezogen auf das Gewicht der LOsung) von 
(Meth)acrylsaureoligo- und/oder -poiymerisaten bei 25°C und 1 atm geringer als in relner 
(Meth)acrylsaure ist 

Insbesondere sind es solche hochsiedenden organischen FIQsslgkeiten. die zu wenigstens 
70 Gew:.% aus solchen MolekQIen besteh^n. die keine nach auBen wirkende polare Gruppe 
enthalten und somit betepietewefee nfeht In der Lage sind. WasserstoffbrOcken zu biiden. Im 
engei«n Sinn umfasstder Begriff hier die hochsiedenden organischen AbsorptionsflQssigkeiten. 
die in der DE-PS 21 36 396. der DE-A 43 08 087 sowie der DE-A 44 36 243 empfohlen werden. 
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Dies sind im wesentlichen FIQssigkeiten. deren Siedepunkt bei Normaldruck oberhalb von 160'C 
liegt Beispielhaft genannt seien MittelOlfraktionen aus der Parafflndestiilation. Diphenylether. 
Diphenyl oder Mischungen der vorgenannten RQsslgkeiten wie z.B. ein Gemisch aus 70 bis 
75 Gew.-% Diphenylether und 25 bis 30 Gew.-% Diphenyl (Diphyl genannt). Eine gQnstlge 
5 hochsiedende hydrophobe organische AbsorptionsflQssigkeit ist auch ein Gemisch. bestehend 
aus einer MIschung aus 70 bis 75 Gew.-% Diphenylether und 25 bis 30 Gew.-% Diphenyl. 
sowie. bezogen auf dlese Mischung. 0.1 bis 42.5 Gew.-% o-DimethylphthalaL 

Im Fall der Methaciylsaure kann dabei die gasphasenkatalytisch oxidative Herstellung z.B. 
10 ausgehend von Methacrolein erfolgt sein, das seinerseits durch gasphasenkatalytische 

oxidation von tert-Butanol. iso-Butan oder iso-Buten oder durch Umsetzung von Fonnaldehyd 
mit Propionaldehyd gemaii der EP-B 92 097 oder der EP-B 58 927 erhalten worden sein kann. 
Haufig erfolgt die gasphasenkatalytische Oxidation des tert-Butanols. iso-Butans oder iso- 
Butens unter Verwendung einer katalytlsch aktiven Masse der allgemeinen Formel 1 

Mo,2BlaFebXc%'X,VO„ (0. 

In der die Variablen folgende Bedeutung haben: 

20 Nickel und/oder Kobalt. 

X* Thallium, ein Alkalimetall und/oder ein Erdalkalimetall, 

X' Phosphor. Arsen. Bor. Antimon. Zinn. Cer. Blei. Niob und/oder Wolfram, 

X* Silicium, /Muminium, Titan und/oder Zirkonium, 

a 0.5 bis 5. 

25 b 0,01 bis 3, 

c 3 bis 30, 

d 0.02 bis 2, 

e 0 bis 5, 

f 0 bis 10 und 

30 n eine ganze Zahl, die durch die Wertigkeit und Haufigkeit der von Sauerstoff 
verschiedenen Bemente in I bestimmtwird, 

bei Temperaturen von 300 bis 400«C und. vom spezielten Temperaturveriauf abgesehen. 
- ansonsten gemaB den Bedingungen der DE-A 40 23 239. Das dabei anfallende Methacrolein 
35 wird in der Regel ohne Zwischenreinlgung zur Weiteroxidatlon venwendet Dabei kann die 
gasphasenkatalytische Oxidation des Methacroleins, vom spezielten Temperaturveriauf 
abgesehen, gemaft den AusfOhrungen der DE-A 41 32 263 bei Temperaturen von 200 bis 
350°C bzw. gemaB der DE-A 41 32 684 5o bei Temperaturen von 250 bis 400»C erfbigen. 
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Insbesondere kOnnen dabel die in der DE-A 40 22 212 aufgefQhrten 
Multimetalloxidkatalysatoren angewendet werden. 

Im Fall* von Acrylsaure kann die gasphasenkatalyfisch oxidative Herstellung z.B. einstufig 
ausgehend von Acrolein oder zweistufig ausgehend von Propylen Qber Acrolein erfblgt seln. Als 
Multimetalloxidkatalysatoren kommen dabei fOrdie katalytsche Gasptiasenoxidation des 
Propylens insbesondere solche der allgemeinen Formel II 

Mo,2BiaFebXe%%Vo„ (»). 



in der die Variablen nachfolgende Bedeutung aufweisen: 

X' Nickel und/oder Kobalt. 

X' Thallium, ein Alkaiimetall und/oder ein Erdalkalimetall. 

X^ Phosphor. Arsen. Bor, Antimon, ZInn, Cer, Blei. Niob undTbder Wolfram, 

1 5 X* Slllclum, Aluminium, Titan und/oder Zirkonlum, 

a 0,5 bis 5. 

b 0,01 bis 3, 

c 3 bis 10, 

d 0,02 bis 2, 

20 e 0 bis 5. 

f 0 bis 10 und 

n eine ganze Zahl, die durch die Wertigkeit und Haufigkeit der von Sauerstoff 
verschiedenen Elemente bestimmtwird. 



25 und for die katalytische Gasphasenoxidatlon des Acroleins insbesondere solche der 
allgemeinen Fomiel III 



Mo,2VaWbCUcNidXo%%%Vo„ (III), 
30 In der die Variablen nachfolgende Bedeutung aufweisen: 



X^ 


ein Oder mehrere Alkalimetalle, 


X* 


ein Oder mehrere Erdall<alimetalle. 


X' 


Chrom, Mangan. Cer und/oder Nlob, 


35 X* 


Antimon und/oder Wismut, 


X** 


Silicium, Aluminium, Titan und/oder Zirlconium, 


a 


1 bis 6, 


b 


0,2 bis 4, 


c 


0.5 bis 6, 
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d 0,2 bis 6, 

e ' 0 bis 2. 
f 0 bis 3, 
g 0 bis 5. 
h 0 bis 40, 
i 0 bis 40 und 

n eine ganze Zahl. die durch die Wertlglceit und HSufigkeit der von Sauerstoff 
verschiedenen Elemente bestimmt wird, 

in Betracht Die Reaktionsgase der ersten Oxidationsstufe werden Qblicherweise ohne 
Zwischenreinigung der zweiten Oxidationsstufe zugefOhrt Die Qblicherweise angewendeten 
Reaktionsbedingungen kdnnen z.B. der DE-A44 31957 sowie der DE-A 44 31949 entnommen 
werden. . _ . 

In der Regel enthait ein solches. wie vorstehend beschriebenes. im wesentllchen aus (Meth)- 
acrylsaure und elner hOher als (Meth)acrylsaure siedenden Inerten hydrophoben organischen 
FIQssigkeit als Hauptbestandteilen sowIe niederen Aldehyden als Nebenbestandteilen 
bestehendes Gemisch. 5 bis 25. meist 5 bis 15 Gew.-% (Meth)acrylsaure. 

Die rektifilcative Abtrennung von (IVIeth)acrylsaure Qber Kopf- oder Seitenabzug der 
Rektifikationskolonne erfolgt vorzugsweise bei reduziertem Druck (zweckmadigeweise bel 
einem Kopfdruck ^ 500 mbar. Qblicherweise 10 bis 500 mbar. haufig 1 0 bis 200 mbar und 
vorzugsweise 10 bis 100 mban in entsprechender Weise betragen die Sumpftempeiaturen In 
der Regel 100 bis 230°C). 

Beisplel und Vei^leichsbeispiel 
a) Beispiel 

Einer Glockenbodenkolonne. die 35 aquidistante GlockenbOden und eine Lange von 3245 mm 
sowie einen Innendurchmesser von 80 mm aufWies. wurde eine wie im AusfQhrungsbeispiel der 
DE-A 195 01 325 erzeugte. Acrylsaure enthaltende. FIQssigkeit zugefOhrt. die fblgende 
Mengenanteile enthielt 

i? Gew.-% Acrylsaure, 
0,02 Gew.-% Wasser, 
0.002 Gew.-% Acrolein, 
0,002 Gew.-% Allylacrylat, 
0,01 G6W.-% Furfural, 
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0,03 Gew.-% Essigsdure, 
, 0,2 Gew.-% Benzaldehyd, 

0,003 Gew.-% Propionsaure, 
0,03 Gew.-% Maleinsdureanhydrid, 
58 Gew.-% Diphyl, 
17 Gew.-% Dimethylphthalat. 
3 Gew,-% Acrolylpropionsaure und 
200 Gew.-ppm Phenothiazin. 

Die Glockenbodenkolonne war mit einem Doppelmantel ausgerQstet 

Die Temperatur des Doppelmantels wurde mittels eines WarmetragerOls auf 150°C (Boden 1 
bis 11). 119°C (Boden 12 bis 25) und lOO'C (Boden 26 bis 35) eingestellL 

Der Zulauf der aufeutrennenden FlQssiglceit erfolgte mft einer Temperatur von 20-0 und einer 
Menge von 3250 g/h auf den 11. Boden der Rel<tifikationst<olonne. Die Sumpftemperatur betrug 
160»C und die Kopftemperatur betrug 76"C. Die Rektifikationskoionne wurde bei einem 
Kopfdruck von 80 mbar betrieben. 

Die SumpfflQssigkeit der Rektifikationskoionne wurde mit einem Zwangsumlaufverdampfer auf 
leo'C enwarmt, die Umlaufmenge betrug 500 1^. Zusatzlich wurden 5000 Ncm' Lufl in den 
Verdampfer dosiert 

Die aufzutrennende Acrylsaure enthaltende FIQssigkeit wurde in der Rektifikationskoionne in 
eine 99.6 gew.-%ige Acrlysaure (Reinprodukt). ein Leichtsiedergemisch (lelchter als Acrylsaure 
siedend) mit einem Acrylsauregehalt von 96 Gew.-% und ein Schwersiedergemisch mit einem 
Acrlysauregehalt von 0,5 Gew.-% aufgetrennt Der LeichtsiederbrQden der Rektifikationskoionne 
wurde in einem QuenchkQhIer kondensiert Der QuenchkOhler war ein Leerrohr mit einer Lange 
von 700 mm und einem Innendurchmesser von 80 mm. Bereits kondensierter BrQden wurde 
mittels einer Pumpe in den oberen Tell des Leen-ohres eingedQst Die FOrderlelstung betmg 
1000 l/h. Mittels eines Wamnetausctiers im Pumpenkreis wurde die Temperatur im 
QuenchkQhIer auf \rc eingestellt Die FIQssigphase im QuenchkQhIer wurde mit 200 ml/h einer 
0.3 gew.-igen LOsung von Phentothiazin in Reinprodukt inhibiert StOndlich wurden 150 ml 
Leichtsiederkondensat ausgeschleust und 3600 ml Leichtsiederkondensat als RQcklauf 
venwendet Aus dem Sumpf der Rektifikationskoionne wurden stOndlich 2800 ml 
SumpfflQssigkeit (Schwersiedergemisch) ausgeschleust 

Ober einen Seitenabzug auf dem 25. Boden wurden stQndlich 1400 g Acrylsaure (Reinprodukt) 
aus der Rektifikationskoionne herausgefOhrt. 600 g/h dieses Reinproduktes wurden einer 
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LagermOglichkeitzugefOhrt Die anderen 800 g/h Reinprodukt wurden mit einer Temperatur von 
60°C Ober ein VerweilzeitgefaB (2 1 Innenvolumen) einem SatBger zugefDhit Der Satdger war 
ein zur Atmosphare offenes Leerrohr (700 mm Lange. 80 mm Innendurchmesser). Mittels einer 
Pumpe wurde die Reinproduktacrylsaure aus dem Venfl/eilzeitgefaB wiedericehrend in den 
5 oberen Teil des Leerrohres eingedQst Die Fdrderleislung betrug 1000 Vh. Der SatHger wurde 
gleichzeiBg im Gleichstrom von 10000 Norn' LuWh durchstrSmt Der Druck im SatHger betrug 
1000 mbar. 

Der Ablauf aus dem Sattiger wurde dem VerweiizeitgefaS zugefQhrt Aus dem Sattiger, der 
10 einen FIQssigkeits-hold-up von 800 ml aufwies. wurden 800 g/h an FIQssigplnase auf den 24. 

Glockenboden der Rektifikationskoionne rOckgefQhrt. Sie enthielt 45 Gew.-ppm O2. Die dem 24. 
Glockenboden zulaufende RQcklaufflQssigkeit entliielt < 1 Gew.-ppm O2. 
Die Rektifikationskoionne wurde 40 Tage ohne BeeintracJitigung betrieben. 



5 b) Vergleichsbeisptel 

Es wurde wie Im Beisplel verfahren. Die 800 g/h Reinprodukt wurden jedoch unter Umgehung 
des Satdgers nach Entnahme vom 25. Glockenboden auf den 24. Glockenboden gefOhrt (Qber 
ein entsprechendes Rohr). Nach einer Laufeeit von 19 Tagen musste die Rektifikation 
20 abgebrochen werden. Im Bereich der BOden 22 bis 24 waren die Glockenboden infolge 
Poiymerisatbiidung verstopfL 
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Verfahren der rektifikativen Auftrennung von (Meth)acrylmonomere enthaltenden FIQssigkeiten 
in einer Rektiftkafinskolonne 

Zusam'menfassung 

Verfahren der rektifikativen Auftrennung von (IVIeth)acrylmonomere enthaltenden FIQssigkeiten 
in einer Rektifikationskolonne. bei dem man aus der Rektifikationskolonne einen Stoffstrom 
entnimmt und als mit molekularem Sauerstoff angereicherte FIQssigphase in die Rektifikations- 
kolonne rQckfOhrt 



